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Beschreibung 

Die voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstelfung von faiockierungsmittelfreien Poly- 
urethan-Pulverlacken mit ausgezeichneter Lagerstabiiitat, die oberhaib 120°C zu harten, elastischen, 
schlagzahen und wetterstabilen Lackfiimen ausharten, sowie die danach hergesteliten Polyurethan- 
Pulverlacke, 

5 Bereits in der DE-OS 2 420 475 werden Polyurethan-Pulverlacke beschrieben, die durch Reaktion 
Uretdiongruppen aufweisender Polyisocyanate mit Polyolen hergestelit werden. Allerdings beschran- 
ken sich die Beispiele ausschliefclich auf Uretdion-Toluylendiisocyanat und Uretdion- Hexamethyiendi- 
isocyanat. Au&erdem ist es hier notwendig, durch monofunktioneile Reaktionspartner den hoherfunk- 
tioneilen Anteil der Vernetzer zu kompensieren, d. h. daS die Uretdion/lsocyanurat-Gemische zunachst 
10 Hnearisiert werden mussen. 

GemaS DE-OS 2 502 934 ist es bekannt, Polyurethan-Pulverlacke herzustellen, indem latente, 
gleichzeitig Uretdiongruppen und mit Blockierungsmittel biockierte Isocyanatgruppen enthaltende 
Polyisocyanate mit Polyolen gehartet werden. Aufgrund der verwendeten Blockierungsmittel treten 
wahrend der Hartung nach wie vor mehr oder minder groSe Umweftbelastigungen auf. AuSerdem spielt 
15 in diesem Fall die Funktionalitat der Vernetzerkomponente keine Rolle bei der Lackaufbereitung. 

Mit den zum Stand der Technik zahlenden Dimerisierungskatalysatoren (tert. Phosphine) war es bis 
jetzt nicht mogiich, ein isocyanuratfreies Uretdion des Isophorondiisocyanat (IPDI) herzustellen. 

Ein nach DE-OS 1 670 720 bzw. DE-OS 1 934 763 hergestelltes Uretdion-isophorondiisocyanat 
enthalt je nach Reaktionsbedingungen noch ca. 20—40 Gew.-%destrimeren IPDI {Isocyanurat-lsopho- 
20 rondiisocyanat). 

Es ist daher nicht uberraschend, da& bisher keine blockierungsmittelfreien Polyurethan-Pulverlacke 
bekannt sind,dieaus linearen Uretdiongruppen aufweisenden Isophorondiisocyanat-Polyadditionspro- 
dukten mit endstandigen unblockierten NCO-Gruppen und Polyolen aufgebaut sind, da die Vorausset- 
zung fur die Hersteilung der genannten Uretdiongruppen aufweisenden Polyadditionsverbindungen 

25 darin besteht r daS das zur Kettenverlangerung mit Diolen eingesetzte Uretdion-Diisocyanat eine NCO- 
Funktionalitat von 2 besitzt. Bei einer N CO- Funktionalitat des Uretdion- Diisocy an ats von >2 mufc bei 
dessen Umsetzung mit Diolen bereits mit zumindest teiiweiser Gelierung gerechnet werden. 

Fur eine gezielte Weiterreaktion mit Diolen zur Hersteilung von wertvollen Ausgangsverbindungen fur 
die Poiyurethanchemie (Bindemittelkomponente von blockierungsmittelfreien PUR-Puivem) kommt 

30 das bekannte isocyanathaltige Uretdion-isophorondiisocyanat nicht in Frage. 

Die Hersteilung der erfindungsgemaSen blockierungsmittelfreien Polyurethan-Pulverlacke wurde 
erst dadurch mogiich, daS es gelang, einen Kataiysatorfur die Dimerisierung von IPDI zufinden, der die 
Hersteilung eines praktisch isocyanuratfreien Uretdion-isophorondiisocyanat, welches in der Hitze zu 
uber 98% wieder in IPDI ruckspaltbar ist, gestattet. 

35 Die Hersteilung dieses uretdionhaitigen Isophorondiisocyanats ist nicht Gegenstand dieser Patentan- 
meldung. Sie erfolgt dadurch, daS man Isophorondiisocyanat gegebenenfalls in einem inerten organi- 
schen Losungsmittel mit Hilfe eines Katalysators der allgemeinen Formel 

X m P(NR 2 } 3 — m 

40 . . 

wobei 

m = 0, 1,2" 

X « CI, OR, R 

R = gleiche oder verschiedene Alkyl-, Araikyl-, gegebenenfalls alkylsubstituierte Cycloaikyl- 

45 reste und 2 (R — 1 H) Bestandteiie eines gemeinsamen Ringes bedeuten 

beiTemperaturen von 0— 80°C, vorzugsweise 1 0— 30°C dimerisiert, und das gebildete 1 ,3-Diazacyclo- 
butandion-2,4 nach einem Umsatz von 5—70, vorzugsweise 20— 50°/a ohne vorgehende Desaktivie- 
rung des Katalysators aus dem Reaktionsgemisch durch Dunnschichtdestillation als Ruckstand sowie 

50 Katalysator und Monomeres als Destillat isolierL 

Aus diesem reinen uretdionhaitigen isophorondiisocyanat erfolgt mit Diolen die Poiyadduktbildung, 
die hier ebenfalls nicht beansprucht wird. 

Au&erdem wurde die Hersteilung der erfindungsgema&en blockierungsmittelfreien Polyurethan-Pul- 
verlacke auch erst dadurch mogiich, da& es geiang, Polyhydroxylverbindungen herzustellen, die auf- 

55 grund ihrer physikalischen und chemischen Kenndaten eine Gelierung verhindern und durch die nie- 
drige Schmelzviskositat einen guten Veriauf der Lackfilme garantieren. 

Es wurde also nun gefunden, daS man au&erst hochwertige Polyurethan-Pulverlacke dann erhalt, 
wenn man als Vernetzer bestimmte, isocyanuratfreie, uretdiongruppenhaltige Isophorondiisocyanat- 
Polyadditionsaddukte in Verbindung mit Polyhydroxylverbindungen niedriger Schmelzviskositat und 

60 limitierter OH-Funktionalitat einsetzt, die im wesentlichen frei von unter Einbrennbedingungen abspalt- 
baren fluchtigen Isocyanat-Blockierungsmitteln sind. Dtese erfindungsgemaRen Uberzugsmittel besit- 
zen zudem den Vorzug, auch in hohen Schichtdicken Lackierungen zu ergeben, ohne da& Filmstorun- 
gen, wie Blasen- und Nadeistichbtldungen auftreten. 
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Die Tatsache, daft wahrend des Hartungsprozesses keine Blockierungmittel frei werden, stellt einen 
sehr gro&en Vorteil dar. Die physiologischen Reizungen des Arbeitspersonals werden vermieden, auf 
Vorrichtungen zur Beseitigung von Geruchsbeiastigungen kann verzichtet werden, das Umweltpro- 
blem ist damit nahezu unterbunden und au&erdem ist der okonomische Gesichtspunkt nicht zu ver- 
nachlassigen, namiich insofern, als alle eingesetzten Komponenten vollstandig im Lackfilm eingebaut 
werden. 

Gegenstand der voriiegenden Erf indung ist daher ein Verfahren ,zur Herstellung von blockierungsmit- 
telfreien Poiyurethan-Pulveriacken mit hoher Lagerstabiiitat, die oberhalb 1 20°C hartbar sind, auf Basis 
von iinearen, Uretdiongruppen aufweisenden Poiyisocyanat-Additionsprodukten mit endstandig 
unblockierten NCO-Gruppen und Polyolen, dadurch gekennzeichnet, daS 

a. lineare Uretdiongruppen aufweisende, endstandig unblockierte Isophoronditsocyanat-Diol- 
Polyadditions-Produkte, deren Uretdiongruppen in der Hitze zu >98%in die entsprechenden iso- 
cyanate ruckspaltbar sind, der folgenden Formel 
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R' = zweiwertiger, aiiphatischer, cycioaliphatischer r araliphatischer oder aromatischer Kohien- 
wasserstoffrest des Diois bedeuten, 

mit einem NCO/OH-Verhaitnis von 1 : 0,5 bis 1 : 0,9, insbesondere 1 : 0,6 bis 1 : 0,8, einem Uret- 
dion/Dioi-Molverhaltnis2 : 1 bis 6 : 5, vorzugsweise3 : 2 bis 5 : 4,einemGehaltanfreiemlsocya- 
nat bis 8 Gew.-%und vorzugsweise <5 Gew.-°/a Molekulargewichten zwischen 500 und 4000, 
vorzugsweise zwischen 1450 und 2800 und SchmeIzpunkten^70°C bisr^130°C, vorzugsweise 
85°C bis 120°C, 



mit 
b. 



Polyhydroxyiverbindungen mit einer OH-Funktionalitat von ^2,2 bis ^3,5, vorzugsweise 2 f 5 bis 
3,4, einem mittieren Molekulargewicht von 2000-4500, vorzugsweise 2300-3900, einer OH- 
Zahl von 30 bis 100 mg KOH/g, vorzugsweise 40-80 mg KOH/g, einer Viskositat von <80 000 
mPa • s, vorzugsweise <30 000 mPa • s bei 1 60°C und Schmeizpunkten zwischen ^65°C und 
£ 1 20°C, vorzugsweise 75°C-1 00°C f 

und mit 

c. in der Polyurethanchemie ublichen Additiven umgesetzt werden, wobei das Mengenverhaltnis von 
a. und b. so gewahlt wird, daS das NCO/OH-Verhaltnis zwischen 0 r 8 : 1 bis 1,2 : 1 liegt. 

Zu den ublichen Additiven gehoren beschleunigende Kataiysatoren, Pigmente, Farbstoffe und Full- 
stoffe. Die Kataiysatoren werden in Mengen von 0,05-1,5 Gew.-°/c* vorzugsweise 0,1—0,5 Gew.-°/<* 
zugesetzt. Der Fullgrad ist hoch, er kann bis zu 60 Gew.-°/o, vorzugsweise bis 50 Gew.-% liegen. 

Weiterer Gegenstand der Erfindung sind die wie beansprucht hergestellten Polyurethan-Pulverlacke. 

Ein Uretdion des IPDi mit hohem Reinheitsgehalt wird erhalten, wenn man IPDI gegebenenfalls in 
einem inerten organischen Losungsmittel in Anwesenheit bestimmter Kataiysatoren bei Temperaturen 
von 0— 80°C, vorzugsweise 1 0— 30°C dimerisiert, wobei man ohne vorherige Desaktivierung des Kata- 
lysators bei einem Umsatz von 5— 70°/q, vorzugsweise 40—60% das gebildete Uretdion-lsophorondi- 
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isocyanat aus dem Reaktionsgemisch durch Dunnschichtdestillation als Ruckstand sowie Katalysator 
und Monomeres im Destillat isoliert. 
Bei den Katalysatoren handelt es sich um Verbindungen der Forme! 

5 X m PfNR 2 ) 3 -nv 

deren Bedeutung bereits vorstehend erkiart wurde. 

Das isocyanuratfreie Uretdion des Isophorondiisbcyanats ist bei Raumtemperatur hochviskos (> 1 0 6 
mPa • s; bei 60°C/1 3 • 1 0 3 mPa ■ s, bei 80°C 1 ,4 - 1 0 3 mPa - s). Sein NCO-Gehalt liegt im Bereich von 

10 1 6,8-1 8%NCO; d. h. da& mehr Oder minder hohe Anteiie an PoJy uretdion des IPDI im Reaktionspro- * 
dukt vorliegen mussen. Der Monomergehalt liegt bei <1°/a Der NCO-Gehalt des Reaktionsproduktes 
nach dem Erhitzen auf 1 80-200°C betragt 37,1-37,7% NCO. 

Das isocyanuratfreie Uretdion-isophorondiisocyanat wird mit Diolen in einem NCO/OH-Verhaltnis 
von 1 :0,5 bis 1 : 0,9, vorzugsweise 1 : 0,6— 1 : 0,8, zu dem Polyadditionsprodukt umgesetzt. Man 

15 kann dabei so arbeiten, daS das Glyko! in einem GuS oder durch ailmahliches Eintragen in das Uretdion- 
isophorondiisocyanat zugefugt wird. 

Beispieie derartiger Diole sind Ethyienglykol, Propylen-(1 ,2) und -{1 ,3)-glykoI, 2-Ethyi-hexandioi- 
(1 ,3), Hexandiol-(1 ,6), 0ktandiol~(1 ,8), Neopentylglykol, 1 ,4-Bishydroxymethylcyclohexan,3(4) f 8(9)- 
Bishydroxy-methyltricyciodecan, 2-Methyipropandioi~{1,3), 3-Methylpentandiol-(1,5), femer Diethy- 

20 lenglykol, Triethylengiykol,TetraethylengIykoi f Dipropylenglykol und DibutyiengiykoL Bevorzugtfindet 
Butyiendioi-{1,4) als verknupfendes Dioi zum Aufbau Verwendung. 

Zur Herstellung des Polyadditionsproduktes werden die Reaktionspartner in den angegebenen Men- 
genverhaltnissen gemischt. Im aHgemeinen wird die uretdionhaltige isocyanatkomponente vorgelegt 
und das Diol zugegeben. Die Reaktion kann in Substanz oder auch in Gegenwart geeigneter Losungs- 

25 mittel durchgefuhrt werden. Geeignete Losungsmittel sind z. B. Benzol, Toluol, Methyl- bzw. Ethylgly- 
kolacetat, Dimethylformamid, Xylol und andere aromatische oder aliphatische Kohienwasserstoffe; 
auch Ketone, wie Aceton, Methylbuty Iketon, Methylisobutylketon, Cyclohexanon und chlorierte aroma- 
tische und aliphatische Kohienwasserstoffe sowie beliebige Gemische dieser und anderer inerter 
Losungsmittel. Die Umsetzung wird im aligemeinen bei Temperaturen von 50— 120°C, vorzugsweise 

30 60— 90°C, durchgefuhrt. Die Reaktionskomponenten werden so lange bei den angegebenen Tempera- 
turen erhitzt, bis aile OH-Gruppen unter Bildung von Urethangruppen umgesetzt sind. Dies dauert je 
nach Reaktionstemperatur 0,5—4 h. Es konnen auch die Isocyanat-Polyaddition beschleunigenden 
Katalysatoren mitverwendet werden, wobei bevorzugt organische Zinnverbindungen, wie Zinn-ll-ace- 
tat, Zinn-ll-octoat, Zinn-il-iaurat, Dibutyl-zinndiacetat, Dibutylzinn-diiaurat, Dibutyl-zinnmaleat oder 

35 Dioctylzinndiacetat als Katalysatoren Verwendung finden. Die Katalysatoren werden im aligemeinen in 
einer Menge zwischen 0,01 und 0,5 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmenge der eingesetzten Reaktan- 
ten, eingesetzt. 

Die Aufarbeitung der Reaktionsansatze erfolgt in der Regel so, daS man die Uretdion-Polyadditions- 
produkte vom gegebenenfalls mitverwendeten Losungsmittel befreit. Das kann durch einfaches Entfer- 
40 nen des Losungsmittels im Vakuum erfolgen. Besonders geeignet zur Beseitigung des Losungsmittels 
ist die Schmelzextrusion in einer Ausdampfschnecke. 

Der Gesamt-NCO-Gehalt wird durch Titration mit Di-n-butylamin bestimmt, wahrend durch Titration 
mit Di-sek-butyiamin der Gehalt an freien NCO-Gruppen ermitteit wird. 

Die erfindungsgemaS eingesetzten uretdionhaltigen Isophorondiisocyanat-Polyadditionsprodukte 
45 sind mahlbar bzw. puiverisierbar und lassen sich in dieser Form in Reaktionspartnern homogen vertei- 
len. Ein groSer Vorteii ist, da& diese Uretdion-Polyadditionsprodukte Reaktivpulver darstellen, die mit 
Reaktionspartnern definierte Vernetzungsreaktionen eingehen konnen und dabei keine Blockierungs- 
mittel abspalten. Als Reaktionspartner kommen Verbindungen in Frage, die solche funktionellen Grup- 
pen tragen, die sich mit isocyanatgruppen wahrend des Hartungsprozesses in Abhangigkeit von der 
50 Temperatur und Zeit umsetzen, z. B. Hydroxy-, Carboxyi-, Mercapto-Amino-, Amid-, Urethan- und 
(Thio) Harnstoffgruppen. Als Polymere konnen Poiymerisate, Polykondensate und Polyadditionsverbin- 
dungen eingesetzt werden. 

Bevorzugte Komponenten sind in erster Linie Polyether, Polythioether, Polyacetale, Poiyamide, Poly- 
esteramide, Epoxidharze mit Hydroxyigruppenjm Moiekul, Phenol/Formaldehyd-Harze, Aminoplaste 
55 und ihre Modifizierungsprodukte mit polyfunktionellen Alkoholen, Anilin/Formaldehyd-Harze, Poiyazo- 
methine, Polyurethane, Poiyharnstoffe und Poiythioharnstoffe, Polysuifonamide, Meiaminabkomm- 
linge, Ceiluloseester und -Ether, teilweise verseifte Homo- und Copolymerisate von Vinylestern, teil- 
weise acetalisierte Polyvinylaikohole, insbesondere aber Polyester und Acrylatharze. 

Die erfindungsgemaS eingesetzten hydroxy igruppenhaitigen Polymeren haben eine OH-Funktionali- 
60 tat von ^2,2 bis ^3,5, vorzugsweise 2,5-3,4, Hydroxylzahlen zwischen 30 und 1 00 mg KOH/g, vor- 
zugsweise 40—80 rng KOH/g, Viskositaten <80 000 mPa ■ s, vorzugsweise <30 000 mPa • s bei 
160°C und Schmelzpunkte von >65°C bis ^120°C, vorzugsweise 75-1 00°C. 

In der folgenden Aufzahlung werden bevorzugte Komponenten genannt: 

Fur die Herstellung von Polyestern bevorzugte Carbonsauren konnen aliphatischer, cycloaliphati- 
65 scher, aromatischer und/oder heterocyclischer Natur sein und gegebenenfalls, z. B. durch Halogen- 
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atome, substituiert und/oder ungesattigt sein. Als Beispieie hierfur seien genannt: Bernsteinsaure, 
Adipinsaure, Korksaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, Phthalsaure, Terephthalsaure, Isophthalsaure, 
Trimellithsaure, Pyrornellithsaure, Tetrahydrophthaisaure, Hexahydrophthaisaure, Di- und Tetra- 
chlorphthalsaure, Endomethylentetrahydrophthalsaure und ihr Hexachiorderivat, Glutarsaure, 
Maleinsaure, Fumarsaure bzw. - soweit zuganglich - deren Anhydride, dimere und trimere Fettsau- 
ren, wie Oisaure, gegebenenfalls in Mischung mit monomeren Fettsauren, Terephthalsauredimethyi- 
ester, Terephthalsaure-bis-glykolester, weiterhin cyclische Monocarbonsauren, wie Benzoesaure, 
tert.-Butylbenzoesaure oder Hexahydrobenzoesaure. Ais mehrwertige Alkohole kommen z. B. Ethy- 
ienglykol, Propylen-glykol-(1,2) und -(1,3), Butylenglyko!-{1,4}- und -(2,3), Di-jtf-hydroxyethyibu- 
tandiol, Hexandiol-{1,6), Octandioi-{1,8), Neopentylgiykol, Cyclohexandioi, 1 ,4-Bis-(hydroxyme- 
thyl)-cyciohexan, 2 r 2-Bis-(4-hydroxy-cyclohexyl)-propan, 2,2~Bis-(4-(£-hydroxyethoxy)-phenyl)- 
propan, 2-Methyi-1,3-propandiol, Glycerin, Trimethylolpropan, Hexantriol-( 1,2,6), Butantriol- 
(1,2,4), Tris-(£-hydroxyethylHsocyanurat, Trimethylolethan, Pentaerythrit, Chinit, Mannit und Sor- 
bit, Formose und deren Hydroxyalkyiierungsprodukte, Methyigiykosid, ferner Diethylenglykol, Tri- 
ethyiengiykol, Tetraethylenglykol, Poiyethylenglykole, Dipropylenglykol,Tripropylenglykol, Polypro- 
pylenglykole, Dibutylenglykol, Poiybutyiengiykole und Xylyienglykoi in Frage. Auch Mono- und Poly- 
ester aus Lactonen, z. B. c-Caproiacton oder Hydroxycarbonsauren, wie z. B. Hydroxypivalinsaure, 
<y-Hydroxydecansaure, o?-Hydroxycapronsaure, Thioglykolsaure, konnen eingesetzt werden; Poly- 
ester aus den oben erwahnten Polycarbonsauren bzw. deren Derivate und Polyphenolen, wie Hydrochi- 
non, Bisphenol-A, 4,4 -Dihydroxybiphenyl oder Bis-(4-hydroxyphenyl)-sulfon; mit Fettsauren modi- 
f izierte Polyester (»6laikyde«) sowie naturiich vorkommende gesattigte oder ungesattigte Polyester, 
ihre Abbauprodukte oder Umesterungsprodukte mit Polyolen, wie Rizinusdl, Talidl* Sojaol, Leindl; 
Polyester der Kohlensaure, die aus Hydrochinon, Diphenylolpropan, p-Xylylenglykol, Ethyienglykol, 
Butandiol oder Hexandioi-1 ,6 und anderen Polyolen durch ubliche Kondensationsreaktionen, z. B. mit 
Phosgen oder Diethyl- bzw. Diphenylcarbonat, oder aus cyclischen Carbonaten, wie Glykolcarbonat 
oder Vinyiidencarbonat, durch Polymerisation in bekannter Weise erhaltlich sind; Polyester der Kie- 
selsaure; Polyester der Phosphonsauren, z. B. aus Methan-, Ethan-ofl-Chiorethan-, Benzol- oder Sty- 
roiphosphonsaure,*-phosphonsaureester und Polyalkohoien oder Polyphenolen der oben genannten 
Art; Polyester der phosphorigen Saure aus Phosphongsaure,Phosphorigsaureestern, -esteramiden 
oder -esterchloriden und Polyalkohoien, Polyetheralkoholen und Polyphenolen; Polyester der Phos- 
phorsaure, z. B. aus Potyestern der phosphorigen Saure durch Oxidation oder durch Umesterung von 
Phosphorsaureestern mit Polyalkohoien oder Polyphenolen; Polyester der Borsaure; Polysiloxane, wie 
z. B. die durch Hydrolyse von Dialkyldichlorsilanen mit Wasser und nachfolgende Behandlung mit 
Polya Ikohoien oder d ie durch An lagerung von Polysi loxand ihydriden an O lef ine, wie Allyla Ikohol oder 
Acrylsaure, erh a it lichen Produkte. 

Bevorzugte Polyester sind z. B. auch die Reaktionsprodukte von Polycarbonsauren und Giycidyiver- 
bindungen, wie sie z. B. in der DE-OS 2 410 513 beschrieben sind. 

Beispieie fur Glycidyiverbindungen, d ie verwendet werden k onnen, sind Ester des 2,3-Epoxy-1 -pro- 
panoismitmonobasischen Sauren,die4bis 1 8 Kohlenstoffatomehaben,wie Glycidylpaimitat, Glyci- 
dyliaurat und Glycidylstearat; Alkylenoxide mit 4 bis 18 Koh lenstof fatomen, wie Butyienoxid und 
Glycidylether, wie Octylglycidylether. 

Als Dicarbonsauren konnen bei diesem Verfahren samtliche nachstehend unter II im folgenden auf- 
gefuhrte Polycarbonsauren verwendet werden. Monocarbonsauren, welche beispielsweise unter III 
aufgefuhrt sind, konnen ebenfalis eingesetzt werden. 

Bevorzugte Komponenten sind auch monomere Ester, z. B. Dicarbonsaure~bis-(hydroxylalkyl)ester, 
Monocarbonsaureester von mehr als 2wertigen Polyolen und Oligoester, die durch Kondensations- 
reaktionen aus in der Lackchemie ublichen Rohstoffe hergestelit werden konnen. Als solche sind z. B. 
anzusehen: 



I. Alkohole mit 2-24, vorzugsweise 2-10C-Atomen und 2-6 an nichtaromatische C-Atome 
gebundenen OH-Gruppen, z. B. Ethyienglykol, Propylen-glykole, Diethylenglykol, Dipropylengiy- 
kol, Butandiole, Neopentylgiykol, Hexandioie, Hexantriole, Perhydrobisphenoi, Dimethyioicycio- 
hexan, Glycerin, Trimethylolethan, Trimethyioipropan, Pentaerythrit, Dipentaerythrit, Mannit; 

II. Di- und Polycarbonsauren mit 4-36 A-Atomen und 2-4 Carboxylgruppen, sowie deren vereste- 
rungsfahige Derivate, wie Anhydride und Ester, z. B. Phthalsaure(anhydrid), Isophthalsaure, 
Terephthalsaure, Hexahydroterephthalsaure,Hexah 

sauren, Endomethylentetrahydrophthalsaureanhydrid, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Malein- 
saure, Fumarsaure, Dimerfettsauren, Trimellithsaure, Pyrornellithsaure, Azelainsaure; 

III. Monocarbonsauren mit 6-24 C-Atomen, z. B. Caprylsaure, 2-Ethylhexansaure, Benzoesaure, 
p-tert.-Butylbenzoesaure, Hexahydrobenzoesaure, Monocarbonsauregemische naturlicher Ole 
und Fette, wie Cocosoifettsaure, Sojaolfettsaure, Ricinenfettsaure, hydrierte und isomerisierte 
Fettsauren, wie »Konjuvandol«-fettsaure sowie deren Gemische, wobei die Fettsauren auch als 
Glyceride einsetzbar sind und unter Umesterung und/oder Dehydratisierung umgesetzt werden 
konnen; 
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IV. Einwertige Alkohole mit 1—1 8 C-Atomen, z. B. Methanol, Ethanol, Isopropanol, Cyciohexanol, 
Benzylalkohol, Isodecanol, Nonanol, Octanol, Oleylalkohol. 



5 Die Polyester konnen auf an sich bekannte Weise durch Kondensation in einer inertgasatmosphare 
bei Ternperaturen von 100-260°C, vorzugsweise 130-220°C, in der Schmelze Oder in azeotroper 
Fahrwetse gewonnen werden, wie z. B. in Methoden der Organischen Chemie (Houben-Weyi), Bd. 14/2 r 

1- 5, 21-23, 40-44. Georg Thieme Veriag, Stuttgart, 1963 oder bei C. R. Martens, Aikyd Resins, 
51-59, Reinhoid Plastics Appl. Series, Reinhold Publishing Comp., New York, 1961 beschrieben ist. 

W Bevorzugte Acrylatharze, welche ais OH-Komponente verwendet werden konnen, sind Homo- oder 
Copolymerisate, wobei z. B. folgende Monomere a Is Ausgangsprodukte gewahlt werden konnen: 

Ester der Acrylsaure und Methacrylsaure mit zweiwertigen, gesattigten, aliphatischen Alkoholen 
mit 2-4 C-Atomen, wie z. B. 2-HydroxyethyIacrylat, 2 -Hydroxy propyl aery I at, 4- Hydroxy butyl acry- 
iat und die entsprechenden Methacrylsaureester; Acrylsaure und Methacrylsaure; Acrylsaure- und 

15 Methacrylsaurealkylester mit 1-1 8, vorzugsweise 1-8 C-Atomen, in der Aikoholkomponente, wie 
z. B. Methylacrylat, Ethylacrylat, Propylacrylat, Isopropylacrylat, n-Butyiacryiat, tert.-Butylacrylat, 

2- Ethyihexylacrylat, Stearylacryiat und die entsprechenden Methacrylsaureester; Acrylsaure- und 
Methacrylsaurecyclohexyiester; Acrylnitril und Methacrylnitril; Acrylamid und Methacryiamid; 
N-Methoxymethy!(meth)acrylsauream id. 

.20 Besonders bevorzugte Acrylatharze sind Copolymere aus 



1 . 0-50 Gew.-°/o Monoester der Acrylsaure oder Methacrylsaure m it z wei- oder mehrwertigen Alko- 
holen, wie Butandiol-(1,4)-monoacryiat, Hydroxypropyi(meth)-acryiat, Diethyienglykolmono- 

25 acryiat, Hydroxyethyi-(meth)- acryiat; ferner Vinyiglykol, Vinylthioethanoi, Allylaikohol, Butan- 

diol-1 ,4-monovinyl-Ether; 

2. 5—95 Gew.-°/o Ester der Acrylsaure oder Methacrylsaure mit einwertigen Alkoholen, die 1 bis 
12 Kohlenstoffatome enthaiten, wie z. B. Methylmethacrylat, Ethylacrylat, n-Butylacrylat oder 
2-Ethylhexyiacrylat; 

30 3. 0-50 Gew.-% aromatische Vinylverbindungen, wie Styrol, or-Methylstyrol oder Vinyltoiuol; 
4. 0-20 Gew.-% andere Monomere mit funktionellen Gruppen, wie z. B. Acrylsaure, Methacryl- 
saure, Crotonsaure, Itaconsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, Maieinsaureanhydrid, Maleinsaure- 
halbester, Acrylamid, Methacryiamid, Acrylnitril oder N-Methylol-(meth)- acrylamid sowie Glyci- 
dyl(meth}acrylat, wobei der Anteil der Gruppe 1. und/oder 4. mindestens 5 Gew.-°/o betragt. 

35 

Die Acrylatharze konnen nach den ublichen Methoden hergestellt werden, also durch Losungs-, 
Suspensions-, Emulsions- oder Fallungspolymerisation; bevorzugt aber durch Substanzpoiymerisa- 
tion, die ihrerseits mittels UV-Licht initiiert werden kann. 
40 Ais weitere Polymerisations in it iatoren werden die ublichen Peroxide Oder Azoverbindungen, wie 
z. B. Dibenzoylperoxid, tert.-Butylperbenzoat, oder Azodiisobutyronitril verwendet Das Molekular- 
gewicht kann z. B. mit Schwefeiverbindungen, wie tert.-Dodecylmercaptan, geregelt werden. 

Bevorzugte Poiyether konnen z. B. durch Polyaddition von Epoxiden, wie Ethylenoxid, 3,3-Bis- 
(chlormethyl)-oxacyclobutan, Tetrahydrofuran, Styroloxid, dem Bis~(2,3-epoxypropyl)ether des 
45 Diphenylolpropans oder Epich lorhydrin mit sich selbst, z. B. in Gegenwartvon BF 3 oder durch Aniage- 
rung dieser Epoxide, gegebenenfalis im Gemisch oder nacheinander, an Startkomponenten mit reak- 
tionsf ahigen Wasserstoffatomen, wie Alkohole oder Amine, z. B. Wasser, Ethylenglykoi, Propylengly- 
kol-{1 ,3) oder-(1 ,2), Pentamethylenglykol, Hexandiol, Decamethylenglykol,Trimethylolpropan, 4,4'- 
Dihydroxydiphenyi-propan, Anilin, Ammoniak, Ethanolamin, Ethylendiamin, Di-(/?-hydroxypropyl)- 
50 methylamin, Di-!/J-hydroxyethyi)-anilin, Hydrazin sowie aus hydroxyaikyiierten Phenolen, wie z. B. 
0,0-Di-(/?-hydroxyethyl)-resorcin, hergestellt werden. 
Ebenso konnen hydroxylgruppenhaltige Polyurethane und/oder Polyharnstoffe eingesetzt werden. 
Ais Polyhydroxylverbindung konnen selbst verst and iich Gemische mehrerer Stoffe eingesetzt wer- 
den. 

55 Zu den Hilfsmitteln in den erf indungsgemaBen pulverformigen Bindemitteln zahien Pigmente und 
Fuilstoffe sowie Substanzen zur Verbesserung des Verlaufs und zur Vermeidung von Oberflachenstd- 
rungen, wie z. B. Siiikonole, p-Toluolsulfonsaureamid, flussige Acrylatharze und Weichmacher sowie 
Katalysatoren. 

Geeignete Katalysatoren sind dieselben, die zur Herstellung der Uretdion-Poiyadditionsprodukte 
60 beschrieben wurden. 

Die Erweichungspunkte der erfindungsgemafcen Polyurethan-Pulverlacke-Komponenten liegen so, 
daft sie sich bei Ternperaturen zwischen 80°C und etwa 120°C mit den zur Herstellung der erfin- 
dungsgemafcen Oberzugsmittel notwendigen Zusatze verarbeiten lassen. Die Erweichungspunkte 
der Mischung liegen andererseits so, daB sie zu nicht-kiurnpenden, frei-f liefcenden Pulvern mit einer 
65 TeilchengroSe von etwa 20 bis etwa 120 jxm vermahlen werden konnen. 
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Die pulverformigen Oberzugsmittel konnen in geeigneten Mischaggregaten, z. B. in Ruhrkessein 
Oder Mischschnecken (Extrudern), hergestellt werden und zu Pulvern verarbeitet werden, die in ubli- 
cher Weise, insbesondere nach dem elektrostatischen Pulverspritzverfahren (EPS-Verfahren) auf 
Unterlagen aufgetragen werden. 

Die Lackfilme harten durch Erhitzen auf Temperaturen oberhaib 120°C, vorzugsweise zwischen 
etwa 160°C und 200°C f rasch zu harten und giatten Oberzugen aus. 



Herstellungsbeispiele 

A Isocyanatkomponente 

1) Hersteliung des Uretdiongruppen-haltigen Isophorondiisocyanats 

100 Gew.-T. IPDl wurden mit 1,0 Gew.-T. Tris-(dimethyl-amino)-phosphin versetzt und 20 h bei 
Raumtemperatur stehen gelassen. Der NCOGehait dieses Gemisches nach dieser Zeit betrug 
31 Gew.- 0 /o, d. h„ dafc ca. 40% des eingesetzten IPDl reagiert hatten. Anschlie&end wurde dieses 
Gemisch der Dunnschichtdestiilation bei 1 30°C und 0,1 Torr 0 r 1 33 mbar unterworfen. Der Ruckstand 
war kataiysatorfrei und hatte etnen NCOGehalt von 1 7,6%. Wurde der Ruckstand 30-60 Minuten bei 
1 80°C erhitzt, so stieg der NCO-Gehait auf 37 r 1 -37,7% Dieser »sogenannte Heifcwert« war ein direk- 
tes MaS fur den Gehalt an Uretdiongruppen im Reaktionsprodukt. 



2} Hersteliung der IPDI-Uretdion-Addukte 
Allgemeine Herstellungsvorschrift 

Das gemafc A1 hergestellte IPDI-Uretdiondiisocyanat wird vorgelegt, gegebenenfails im Losungs- 
mittei wie Aceton, Methylenchlorid, Toluol oder Xylol und auf 50°-100°C ewarmt. Unter starkem 
Ruhren und Inertgasatmosphare fugt man dem Uretdiondiisocyanat das Glykol so zu, da& die Reak- 
tionstemperatur 1 1 0°C nicht ubersteigt. Die Umsetzung, die durch titrimetrische NCOBestimmung 
kon trolliert wird, ist nach 2-5 Stunden bei ca. 1 00°C beendet. Nach Abk uh len, gegebenenf a Us Absau- 
gen und Trocknen und gegebenenfails Zerkieinern der Reaktionsprodukte erhalt man schwach geib- 
liche, freifiieBende Pulver. 

Vernetzeraddukte weisen bei 1 760-1 780 cnrT 1 die charakteristische intensive Bande der Uretdion- 

gruppe auf. 



Isocyanatkomponente 



Ausgangskomponenten 




Reaktionsprodukte 






Beisp. 
A2 


IPDI-Uretdion 
Mol 


Diol 
Mol 


Gesamt- 
NCO-% 


Freier 
NCO-% 


Schmelzpunkt 
°C 


DTA 
°C 


1 


2 


Butandiol 
1 


25,1 1 


7,6 


81-86 


41-55 


2 


3 

» 


Butandiol 
2 


22,14 


4,6 


93-96 


45-57 


3 


4 


Butandiol 
3 


20,5 


3,3 


98-102 


49-60 


4 


5 


Butandiol 
4 


1 9 


2,5 


100-106 


47-61 


5 


5,5 


Butandiol 
4,5 


19,0 




102-115 


50-60 


6 


3 


HD 
2 


21,1 






45-55 


7 


4,5 


HD 


19,1 


2,8 


77-82 


44-53 



3,5 
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Fortsetzung 



Ausgangskomponenten 

Beisp. IPDI-Uretdion Diol 
A2 Mol Mol 



Reaktionsprodukte 



Gesamt- 
NCO-% 



Freie- 
NCO-% 



Schmelzpunkt 
°C 



DTA 
°C 



8 



W 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



10 



11 



12 



13 



14 



15 



4,5 



4,5 



4,5 



4,5 



HD 
4 

MP*) 
2 

MP*) 
4 

NPG 
3,5 

DEG*) 
3,5 

EG*) 
3,5 

DMC 
3 

TMH-diol 
3,5 



MP*) a 3-MethylpentandioM ,5; 
DEG*) a Diethylenglykol; 
EG*) a Ethylenglykol. 



18,9 



20,9 



18,6 



19,3 



19,2 



20,5 



18,8 



18,0 



2,4 



4,6 



2,7 



2,7 



2,8 



2,9 



3,0 



2,5 



B Poiyolkomponente 



80-85 



75-78 



80-84 



81-86 



78-80 



81-85 



86-91 



75-81 



47-58 



44-55 



47-57 



48-57 



42-51 



43 — 52 



49-59 



42-51 



Allgemeine Herstellungsvorschrift 

Die Ausgangskomponenten - Terephthalsaure (Ts), Dimethyiterephthalat (DMT), Hexandioi-1 ,6 
(HD), Neopentylglykoi (NPG), 1 ,4-Dimethylolcyclohexan (DMC) undTrimethylolpropan (TMP) — wur- 
den in einen Reaktor gegeben und mit Hilfe eines Olbades erwarmt. Nachdem die Stoffe zum groSten 
Teil aufgeschmolzen waren, wurden bei einer Temperatur von 160°C 0,05 Gew.-°/o Di-n-butyiz inn- 
ox id a is Kataiysator zugesetzt. D ie erste Methanol a bspaitung trat bei einer Temperatur von ca. 1 70°C 
auf. Innerhalb 6-8 Stunden wurde die Temperatur auf 220-230°C erhoht und innerhalb weiterer 
12-15 Stunden die Reaktion zu Ende gefuhrt. Der Polyester wurde auf 200°C abgekuhlt und durch 
Anlegen von Vakuum (1 mm Hg) (1,33 mbar) innerhalb 30—45 Minuten weitgehend von fluchtigen 
Anteiien befreit. Wahrend der gesamten Reaktionszeit wurde das Sumpfprodukt geruhrt und ein 
schwacher N 2 -Strom durch das Reaktionsgemisch geleitet. 

Folgende Tabelle gibt Polyesterzusamrnensetzungen und die entsprechenden physikalischen und 
chemischen Kenndaten wieder. 
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Polyester 



60 



Ausgangskomponenten 



Beisp. 



Ts 
Mol 



DMT 
Mol 



HD 
Mol 



NPG 
Mol 



DMC 
Mol 



TMP 
Mol 



65 



1 



9 
6 



9 



3 
4 



13 
7,1 



3 
2 



1 
1 
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Fortsetzung 



Ausgangskomponenten 










Betso. 


Ts 
Moi 


DMT HD 
Mol Moi 


Kin /"* 

NPG 
Mol 


DMC 
Moi 


I Mr 

Moi 


3 


6 


6 4 


5 


3 


1 


4 


14 


14 8,75 


I 3,0 


_ 




5 


12 


12 6,75 


11 c 




3 


Polyester Tabeile (Fortsetzung) 


- 






Chemische und physikalische Kenndatert 








Beisp. 


OH-Zahi 
mg KOH/g 


Saurezahl 
mg KOH/g 


Schmelzp. 
°C 


DTA 
°C 


Viskos. b.1 60°u 
mPa * s 


1 


50-56 


3-4 


ca. 70 


ca. 50 


- 1 2 000 


2 


44 — 43 


3-4 


ca. 7o 


ca. ou 


^ic nnn 


3 


48-52 


3-4 


ca. 80 


ca. 55 


-15 000 


4 . 


49-53 


3-4 


ca. 75 


ca. 50 


-19 000 


5 


56-61 


3-4 


ca. 80 


ca. 55 


-16 000 



C) Blockierungsmittelfreie Polyurethan-Pulverlacke 
Allgemeine Herstellungsvorschrift 

Die gemahlenen Produkte, IPDI-Uretdion-Addukt, Polyester, VerlaufmitteH-Masterbatch, Kataly- 
sator*)-Masterbatch werden gegebenenfalis mit dem Weifcpigment und gegebenenfails Fuilstoffen, 
in einem Kollergang innig vermischt und anschliefcend im Extruder bei 100-130°C homogenisiert. 
Nach dem Erkaiten wird das Extrudat gebrochen und mit einer Stiftmuhle auf eine KorngroSe 
< 1 00 urn gemahlen. Das so hergesteilte Pulver wird mit einer elektrostatischen Pulverspritzanlage bei 
60 KVauf entfettete, gegebenenfails vorbehandeite Eisenbleche appliziert und in einem Umlufttrok- 
kenschrank bei Temperaturen zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

Die IR-Spektrender Pulverlackeweisen keine NCO-Banden bei 2400 cm auf.Diefreien NCO-Grup- 
pen haben wahrend des Extrudierprozesses reagiert. 

•) Veriaufmittel-Masterbatch: 

Es werden 1 0 Gew.-% des Verlaufmittels - ein handelsubliches Copolymeres von Butyiacryiat 
und 2-Athyihexyiacryiat- in dem entsprechenden Polyester in der Schmelze homogenisiert und 
nach dem Erstarren zerkleinert. 

4 ) Kataiysator-Masterbatch: 

Es werden 5-10 Gew.-°/o des Katalysators, z. B. Dibutylzinndilaurat, in dem entsprechenden 
Polyester in der Schmelze homogenisiert und nach dem Erstarren zerkleinert. 

Die Abkurzungen in den foigenden Tabeilen bedeuten: 



SD = Schichtdicke in ^m 

HK = Harte n. Konig in sec (DIN 53 157) 

HB « Harte n. Buchhoiz (DIN 53 153) 

ET = Tiefung n. Erichsen in mm (DIN 53 1 56) 



CI 
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GS = Gitterschnittprufung (DIN 5J3 151} 

GG 60° = Messung des Glanzes n. Gardner (ASTM-D 523) 

Imp. rev. = Impact reverse in inch • lb (g • m) 

5 

Beispiei 1 

/A Pigment ierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 1 60° und 200°C eingebrannt. 

15 628,85 Gew.-T. Polyester gemaS Beispiei B 1 

1 51 ,1 5 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 23 
600,00 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 
75,00 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,00 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch • 

20 



25 


Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 












Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. rev. 


GG60° 




8'/200°C 


60-70 


171 


91 


9,8- 


•10,1 


0 


60 (691) 


91 


30 


1 0'/200°C 


60-75 


170 


100 


10,7- 


•10,9 


0 


>82 (945) 


90 




15'/200°C 


70-80 


173 


100 


10,7- 


•11,5 


0 


>82 (945) 


89 


35 


1 5,71 80°C 


50-60 


174 


91 


9,5- 


-10,0 


0 


50 (576) 


89 




2071 80°C 


70-80 


178 


100 


10,7- 


-11,1 


0 


82 (945) 


91 




2571 80°C 


65-80 


177 


111 


11,3- 


-11,9 


0 


>82 (945) 


89 


40 


2071 70°C 


60-80 


173 


91 


10,1 




0 


40 (461) 


91 




2571 70°C 


70-85 


176 


100 


10,7- 


-11,5 


0 


>82 (945) 


88 


45 


3071 70°C 


60-80 


174 


100 


11,1- 


-11,8 


0 


>82 (945) 


92 




3071 60°C 


50-70 


171 


91 


2,1- 


- 3,2 


0 


10 (115) 


90 




3571 60°C 


60-80 


174 


100 


5,6- 


- 7,1 


0 


30 (346) 


91 



50 



Beispiei 2 

55 " 

Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 1 60° und 200°C eingebrannt. 

60 

640,21 Gew.-T. Polyester gem a IS Beispiei B 3 
139,79 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 23 
600,00 Gew.-T. WeiSpigment (Ti0 2 ) 
75,00 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 
65 45,00 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 
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■MM* • ft 

Einbrenn- 
bedingungen 


Mechantsche Kenndaten 










Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


87200°C 


O \J — OvJ 


1 / / 


Q 1 


9,7-10,1 


0 


60 (691) 


88 


1 0'/200°C 


70— 90 


1 /o 


1 nr\ 
1 UU 


11,4-12 


0 


>82 (945) 


90 


15'/200°C 


70— 1 00 


1 78 


■4 

I uo 


11,1-11,9 


0 


>82 (945) 


89 


15'/i80°C 


60— 70 


4 TIC 




10,0-10,1 


0 


50 (576) 


87 


2071 80°C 


55— 75 


1 TO 
1 /O 


1 UU 


10.8 


0 


>82 (945) 


90 


2571 80°C 


70— 90 


1 73 


1 00 


11,1 


0 


>82 (945) 


89 


2071 70°C 


50- 80 


174 


91 


9,2"**** 9.7 


0 


40 (461) 


88 


2571 70°C 


60- 70 


178 


100 


10,1 


0 


>82 (945) 


90 


3071 70°C 


70- 80 


174 


111 


11,4 


0 


>82 (945) 


87 


3071 60°C 


50— 70 


173 


100 


2,7- 4,1 


0 


10 (1T5) 


88 


3571 60°C 


70- 80 


178 


111 


6,8- 7,4 


0 


30 (346) 


89 



Beispiel 3 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestelit, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

620,00 Gew.-T. Polyester gernafc Beispiel B 5 
1 60,00 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaB A 23 
600.00 Gew.-T: Weiflpigment (Ti0 2 ) 

75,00 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,00 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 












Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp, rev. 


GG 60° 


87200°C 


50- 70 


172 


100 


8,5- 


• 9,1 


0 


50 (576) 


85 


1 07200°C 


60- 70 


176 


111 


9,9- 


-10,6 


0 


70 (806) 


84 


1 57200°C 


55- 85 


177 


111 


10,4- 


■10,9 


0 


>82 (945) 


86 


157180°C 


70- 80 


173 


91 


7,9- 


- 9,1 


0 


50 (576) 


86 


2071 80°C 


100-120 


174 


100 


Q A — 


•10,1 


0 


80 (922) 


84 


2571 80°C 


95-105 


172 


100 


10,1- 


-10,5 


0 


>82 (945) 


85 


2071 70°C 


60- 80 


172 


100 


7,8- 


- 8,4 


0 


40 (461) 


86 



11 



0 045 994 



Fortsetzung 



W 



15 



Einbrenn- 
bedingungen 

Zeit/Temp. 

25'/170°C 
3071 70°C 
3071 60°C 
3571 60°C 



Mechanische Kenndaten 

SD HK HB 

70— 90 178 91 

75- 95 174 ' 111 

50— 70 170 91 

80- 90 174 100 



ET 

9.7- 10,1 
1 0,0- 1 0,7 

1.8- 3,1 
6,5- 7,1 



GS imp. rev. 

0 70 (806) 

0 >82 (945) 
0 10(115) 
0 30 (346) 



GG 60* 

84 
87 
84 
86 



20 



25 



30 



Beispiei 4 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der PulveHaek mit folgender Rezeptur hergesteilt, appli 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

* 

635,91 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiei B 2 
1 44,09 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 25 
600,00 Gew.-T. Wei ^pigment (Ti0 2 ) 

75,00 Gew.-T. Veriaufmittel-Masterbatch 

45,00 Gew.-T. Kataiysator-Masterbatch 



35 



40 



Einbrenn- 
bedingungen 



Mechanische Kenndaten 





Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


imp. rev. 


GG 60 


45 


87200°C 


60-80 


174 


91 


8,9- 9,4 


0 


40(461) 


84 




1 07200°C 


70-90 


172 

* 


100 


10,1-10,4 


0 


80 (922) 


86 




1 57200°C 


65-85 


170 


91 


10,4-10,8 


0 


>82 (945) 


87 


50 


157180°C 


50-70 


171 


100 


8,0- 8,4 


0. 


50 (576) 


83 




2071 80°C 


70-80 


174 


100 


9,1-10,4 


0 


70 (806) 


86 


55 


2571 80°C 


75-95 


176 


91 


10,1-10,9 


0 


80 (922) 


84 




2071 70°C 


60-70 


174 


100 


8,1- 8,3 


0 


60 (691) 


82 


60 


2571 70°C 


70-90 


174 


111 


9,0- 9,8 


0 


70 (806) 


84 


3071 70°C 


50-70 


176 


100 


10,1-10.7 


0 


80 (922) 


83 




3071 60°C 


60-80 


170 


91 


4,1- 5,6 


0 


20 (230) 


81 


65 


3571 60°C 


70—90 


174 


100 


5,1- 6,1 


0 


30 (346) 


84 



12 



0 045 994 

Beispiel 5 

* 

Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack rnit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

m 

652,63 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiel B 1 
127,37 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaS A 21 
600,00 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 

75,00 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,00 Gew.-T. Kataiysator-Masterbatch 



10 



Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 


c 






• 




15 


Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. rev. 


GG 60° 




87200°C 


60- 80 


174 


100 


9,1- 


9,8 


0 


70 (806) 


86 


20 


1 0V200°C 


70- 90 


178 


111 


1 0,4— 


1 0,9 


0 


>82 (94o) 


D A 

o4 




157200°C 


65- 85 


177 


100 


10,6- 


11,0 


0 


>82 (945) 


85 


25 


15V180°C 


60- 70 


176 


91 


9,0- 


9,4 


0 


60 (691) 


87 




2071 80°C 


65- 85 


174 


100 


9,8- 


10,2 


0 


>82 (945) 


83 




2571 80°C 


70- 85 


173 


100 


10,0- 


10,9 


0 


>82 (945) 


84 


30 


2071 70°C 


70- 90 


178 


100 


7,8- 


8,7 


0 


30 (346) 


86 




2571 70°C 


85-100 


172 


91 


9,4— 


9,5 


0 


70 (806) 


84 


35 


3071 70°C 


75- 95 


174 


100 


9,8- 


10,7 


0 


>82 (945) 


85 


3071 60°C 


65- 85 


171 


91 


2,1- 


3,3 


0 


20 (230) 


84 




3571 60°C 


70— 80 


176 


91 


4,8- 


• 6,1 


0 


30 (346) 


87 


40 



■ t 



i 



Beispiel 6 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

630,4 Gew.-T. Polyester gemaG Beispiel B 3 
149,6 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaB A 28 
600,0 Gew.-T. Wei&pigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- 


Mechanische Kenndaten 












bedingungen 


















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 






GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


87200°C 


65-85 


170 


100 


10,0- 


10,2 


0 


40 (46 1 ) 


84 


1 07200°C 


65-75 


174 


100 


11,1- 


•11,2 


0 


70 (806) 


87 



45 



50 



55 



60 



65 



13 



0 045 994 



w 



15 



20 



25 



Fortsetzung 


Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 












Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. rev. 


V3V3 DU 


15'/200°C 


50—75 


172 


1 1 1 

■ • * 


10,9- 


11,4 


0 


>82 (945) 


85 


15'/180°C 


50—70 


174 


100 


9,1- 


• 9,4 


0 


30 (346) 


83 


2071 80°C 


65—80 


171 


91 


10,5- 


■1 1 ,1 


0 


70 (806) 


86 . 

» 


25'/1 80°C. 


70—90 


1 76 


1 00 


10,7- 


■10,9 


0 


80 (922) 


84 


2071 70°C 


60-80 


172 


100 


8,7- 


• 9,1 


0 


20 (230) 


84 


2571 70°C . 


70-90 


171 


100 


9,2- 


• 9,4 


0 


60 (691) 


87 


3071 70°C 


65-85 


177 


111 


9,8- 


•10,1 


0 


80 (922) 


86 


3071 60°C 


70-90 


170 


100 




■ 2,8 


0 


10 (115) 


85 


3571 60°C 


65-90 


172 


91 


4,8- 


- 6,2 


0 


20 (230) 


82 



Beispiel 7 

30 

Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergesteift, appii- 
ziert und zwischen 1 70° und 200°C eingebrannt. 

35 

625,5 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiel B 4 
154,5 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gernaS A 28 
600,0 Gew.-T. Wei&pigment (Ti0 2 ) 
75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 
40 45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- Mechanische Kenndaten 



45 


bedingungen 


















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 


50 


87200°C 


70— 90 


172 


91 


9,1- 9,8 


0 


60 (691) 


84 


1 07200°C 


65- 80 


176 


100 


9,7-10,1 


0 


80 (922) 


83 




157200°C 


60- 85 


177 


91 


10,1-10,5 


0 


>82 (945) 


84 


55 


157180°C 


55- 75 


175 


100 


8,4- 8,9 


0 


30 (346) 


86 




2071 80°C 


90-100 


173 


100 


9,1- 9,3 


0 


50 (576) 


81 




2571 80°C 


70- 80 


178 


100 


9,5-1 0,6 


0 


80 (922) 


85 


60 




















2071 70°C 


60- 90 


170 


100 


7,2- 8,5 


0 


30 (346) 


82 




2571 70°C 


70- 1 00 


174 


91 


7,9- 9,1 


0 


40 (46 1 ) 


87 


65 


3071 70°C 


85- 95 


177 


111 


8,7- 9,9 


0 


70 (806) 


84 



14 



0 045 994 



Beispiel 8 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 1 60° und 200°C eingebrannt. 

628 r 4 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiel B 3 
151,6 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 210 
600,0 Gew.-T. Wei&pigrnent (Ti0 2 > 

75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- Mechanische Kenndaten 

bedingungen 



Zeit/T emp. 


SD 




HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


8'/200°C 


70- 


90 


175 


100 


9,8- 


•10,5 


0 


70 (806) 


88 


1 0'/200°C 


80- 


100 


179 


100 


12 




0 


>82 (945) 


89 


15'/200°C 


***** 


80 


176 


111 


11,7- 


•11,9 


0 


>82 (945) 


91 


1 571 80°C 


75- 


90 


177 


100 


10,4- 


•10,6 


0 


80 (922) 


91 


2071 80°C 


75- 


85 


174 


100 


11,6- 


•11,8 


0 


>82 (945) 


87 


2571 80°C 


70- 


85 


178 


100 


11,7- 


•12 


0 


>82 (945) 


89 


2071 70°C 


60- 


70 


176 


100 


8,9- 


•10,1 


0 


60 (691) 


88 


2571 70°C 


65- 


85 


178 


100 


10,1- 


■10,9 


0 


80 (922) 


91 


3071 7 0°C 


50- 


70 


173 


100 


11,1- 


•11,7 


0 

* 


>82 (945) 


90 


3071 60°C 


60— 


80 


174 


100 


3,1- 


• 3,8 


0 


20 (230) 


89 


3571 60°C 


70- 


90 


171 


100 


5,6- 


- 5,9 


0 


40 (461) 


87 



Beispiel 9 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

633,4 Gew.-T. Polyester gemaB Beispiel B 2 
1 46,6 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaB A 210 
600,0 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Veriaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 












Zeit/Temp, 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


87200°C 


60- 90 


175 


100 


9,4- 


•10,1 


0 


70 (806) 


91 


1 07200°C 


Q 0 — 80 


171 


100 


9,8- 


-11,5 


0 


>82 (945) 


89 



15 



0 04S 994 



Fortsetzung 


E»n brewv 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 










Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


15'/200°C 


on on 


I/O 


1 nn 


1 0 r 8— 1 1 ,6 


0 


>82 (945) 


92 


1 5'/1 80°C 


3 5 / \J 




1 nn 


10,1-10,4 


0 


70 (806) 


88 


20'/1 80°C 


fin- on 


1 74. 


1 no 


11,0-11,3 


0 


>82 (945) 


- 87 


2571 80°C 


70- 80 


177 


100 


10,2-12 


0 


>82 (945) 


91 


2071 70°C 


60— 90 


T71 


91 


9,4-10,1 


0 


40 (461) 


87 


2571 70°C 


55— 85 


177 


100 


9,7-11,1 


0 


60 (691) 


91 


3071 70°C 


7 0—* 8 5 


172 


91 


10-12 


0 


80 (922) 


89 


3071 60°C 


80- 90 


171 


100 


3,1- 4,4 


0 


20 (230) 


88 


3571 60°C 


75-100 


177 


91 


5,6- 7,1 


0 


40(461) 


91 



5 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Beispiel 10 
Pigment ierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 1 60° und 200°C eingebrannt. . 

621,1 Gew.-T. Polyester gemaS Beispiel B 1 
1 58,9 Gew.-T. Uretdion-isocyanat gemaS A 21 1 
600,0 Gew.-T. Weiiipigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. KataJysator-Masterbatch 



Einbrenn- 
45 bedingungen 



Mechanische Kenndaten 



Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 






GS 


Imp. rev. 


GG 


87200°C 


70- 80 


174 


91 


8,1- 


* 8,9 


0 


40 (461) 


87 


1 07200°C 


75-100 


176 


100 


9,9- 


-10,9 


0 


80 (922) 


89 


1 57200°C 


80-1 00 


173 


100 


9,7- 


■11r2 


0 


>82 (945) 

* 


87 


157180°C 


80- 90 


171 


91 


8,4— 


- 8,9 


0 


30 (346) 


88 


2071 80°C 


70-100 


176 


91 


10,1- 


-11 


0 


70 (806) 


91 


2571 80°C 


65- 85 


173 


100 


9,9- 


-10,8 


0 


>82 (945) 


86 


2071 70°C 


70— 90 


170 


100 


7,9- 


• 9,1 


0 


40 (46 1 ) 


89 


2571 70°C 


60- 80 


177 


91 


8,2— 


♦ 9,5 


0 


60 (691) 


89 


3071 70°C 


55- 85 


174 


100 


8,8- 


•10,0 


0 


70 (806) 


87 



50 



60 



16 



0 045 994 

Fortsetzung 



Einbrenn- 


Mechanische Kenndaten 










hpd inaunoen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


3071 60°C 


60- 80 


172 


91 


2,1- 4,1 


0 


20 (230) 


90 


3571 60°C 


70- 85 


175 


100 


5,1- 6,0 


0 


30 (346) 


87 



Beispiel 1 1 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit foigender Rezeptur hergestelit, appii 
ziert und zwischen 1 70° und 200°C eingebrannt. 

61 1,2 Gew.-T. Polyester gemaS Beispiel B 5 
1 68,8 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 21 2 
600,0 Gew.-T. WeiSpigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufrnittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- 

bedingungen 
■ 

Zeit/Temp. 


Mechanische Kenndaten 
SD HK HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


87200°C 


60-80 


172 


91 


8,8- 9,4 


0 


50 (576) 


88 


1 07200°C 


55-75 


171 


100 


9,5-1 0,9 


0 


70(806) 


89 


157200°C 


70-90 


177 


100 


9,9-1 1,2 


0 


>82 (945) 


87 


157180°C 


65-85 


178 


100 


8,1- 8,9 


0 

• 


30 (346) 


89 


2071 80°C 


70-80 


174 


100 


10,1-11 


0 


70 (806) 


91 


2571 80°C 


80-90 


173 


111 


9,9-10,9 


0 


>82 (945) 


88 


2071 70°C 


60-70 


176 


100 


8,0- 9,0 


0 


30 (346) 


91 


2571 70°C 


50-70 


172 


91 


8,8-10,2 


0 


60 (691) 


88 


3071 70°C 


60-85 


175 


111 


9,6-10,4 


0 


80 (922) 


90 



Beispiel 1 2 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit foigender Rezeptur hergestelit, appli- 
ziert und zwischen 1 70° und 200°C eingebrannt. 

644,9 Gew.-T. Polyester gemaS Beispiel B 2 
135,1 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaS A 213 
600,0 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufrnittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



17 



0 045 994 





Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 










0 


Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


Go 


imp. rev. 






87200°C 


70-90 


174 


91 


9,1- 9,8 


0 


70 (806) 


91 


10 


1 0'/2GO°C 


75-85 


170 


100 


1 0,4-1 0,7 


0 


80 (922) 


93 




157200°C 


60-80 


176 


91 


10,2-11,5 


0 


>82 (945) 


89 




157180°C 


55-75 


177 


100 


8,9- 9,8 


0 


60(691) 


90 


la 


2071 80°C 


60-80 


172 


111 


10,1-11,0 


0 


>82 (945) 


89 




2571 80°C 


70-90 


175 


100 
• 


9,9-10,9 


0 


>82 (945). 


92 


20 


2071 70°C 


80-95 


171 


91 


8,7- 9,1 


0 


50 (576) 


91 




2571 70°C 


* 70-90 


178 


100 


9,4-10,8 


0 


70 (806) 


88 




3071 70°C 


60-80 


174 


100 


10,2-11,0 


0 


>82 (945) 


90 



25 



30 



35 



Beispie! 13 
Pigmentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Puiverlack mit folgender Rezeptur hergestelit, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

602,2 Gew.-T. Polyester gernaS Beispie! B 5 
1 77,8 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemaS A 21 5 
600,0 Gew.-T, Wei&pigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Veriaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Kataiysator-Masterbatch 



40 



Etnbrenn- 
bedingungen 



Mechanische Kenndaten 





Zeit/Temp. 


SD 




HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 


45 


87200°C 


60- 


70 


170 


91 


8,7- 9,1 


0 


60(691) 


91 




1 07200°C 


50- 


80 


174 


100 


9,5-10,1 


0 


80 (922) 


88 


50 


157200°C 


70- 


90 


177 


111 


10,1-11,0 


0 


>82 (945) 


90 


1 571 80°C 


65- 


70 


176 


100 


8,6- 9,1 


0 


50 (576) 


89 




2071 80°C 


80 




175 


111 


9,4-10,1 


0 


>82 (945) 


93 


55 


2571 80°C 


85- 


90 


171 


111 


10,1-11,2 


0 


80 (922) 


91 




2071 70°C 


70 




173 


100 


8,1- 9,5 


0 


60 (691) 


90 


60 


■ 

2571 70°C 


60- 


70 


178 


91 


10-11,1 


0 


>82 (945) 


89 


3071 70°C 


80 


• 


174 


111 


9,7-10,5 


0 


> 82 (945) 


93 




3071 60°C 


95- 


105 


176 


91 


3,2- 4,5 


0 


30 (346) 


87 


65 


3571 60°C 


70- 


90 


179 


100 


6,1- 7,5 


0 


50 (576) 


91 



18 



0 04S 994 



Beispiel 14 
Pigrnentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

624,2 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiel B 3 
1 55,8 Gew.-T. Uretdion-isocyanat gemaS A 21 5 
600,0 Gew.-T, WeiSpigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 

Einbrenn- Mechanische Kenndaten 

bedingungen 



Zpit/Temo 


SD 


HK 


HB 


ET 




GS 


irtiD. rev. 


GG 60° 


8'/200°C 


60- 80 


175 


91 


8,9— 


9,4 


0 


60 (691) 


88 


1 0'/200°C 


80 


171 


111 


9,7- 


10,1 


0 


80 (922) 


91 


157200°C 


70- 90 


179 


100 


10,0- 


11,5 


0 


>82 (945) 


93 


15'/180°C 


80-100 


176 


111 


8,4- 


8,9 


0 


50 (576) 


9 2 


2071 80°C 


65- 85 


179 


100 


10,1- 


10,7 


0 


>82 (945) 


93 


2571 80°C 


60- 70 


178 


111 


9,6- 


10,1 


0 


80 (922) 


88 


2071 70°C 


55- 90 


180 


91 


8,0- 


8,8 


0 


60 (691) 


90 


2571 70°C 


70 


175 


100 


9,7- 


10,4 


0 


70 (806) 


87 


3071 70°C 


85-105 


172 


100 


10,1- 


12 


0 


>82 (945) 


92 


3071 60°C 


90-110 


174 


100 


3,1- 


3,8 


0 


20 (230) 


92 


3571 60°C 


70- 80 


177 


111 


4,5- 


6,5 


0 


50 (576) 


93 



Beispiel 1 5 
Pigrnentierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appii- 
ziert und- zwischen 160° und 200°C eingebrannt. 

638,2 Gew.-T. Polyester gemafc Beispiel B 1 
141,8 Gew.-T. Uretdion-isocyanat gemafc A 22 
600,0 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 

75,0 Gew.-T. Verlaufrnittel-Masterbatch 

45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 










Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


87200°C 


80 


178 


91 


8,7— 9,2 


0 


70 (806) 


85 


1 07200°C 


70 


172 


100 


10,2-10,4 


0 


80 (922) 


86 



19 



0 045 994 





Fortsetzung 
















5 


Einbrenn- 

hpn Inni mnon 
uksu ii fyuiiyKn 


Mechanische Kenndaten 










Zeit/Temn 


SD 


HK 


HB 


cry 
C 1 


vJ w 


imp. rev. 


OU 




157200°C 


60-80 


177 


100 


11,1-11,7 


0 


>82 (945) 


83 


to 


15'/180°C 


55-85 


176 


100 


8,2- 9,4 


0 


60 (691) 


86 




20'/180°C 


70-90 


171 


111 


9,4-10,1 


0 


>82 (945) 


84 


15 


2571 80°C 


80 


173 


100 


. 10,2-11,0 


0 


>82 (945) 


87 




2071 70°C 


60-80 


179 


111 


8,0- 8,8 


0 


40 (461) 


84 




2571 70°C 


70-90 


180 


100 


10,1-10,5 


0 


70 (806) 


86 




3071 7 0°C 


70-80 


177 


111 


9,7-10,9 


0 • 


>82 (945) 


87 




3071 60°C . 


80-85 


174 


91 


2,1- 4,5 


0 


20 (230) 


86 


25 


3571 60°C 


70-80 


176 


100 


4,7- 5,6 


0 


30 (346) 


85 



Beispiel 16 

30 

Pigment ierter Lack 

Nach den beschriebenen Verfahren wurde der Puiverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appli- 
ziert und zwischen 1 60° und 200°C eingebrannt. 

35 

643,6 Gew.-T. Polyester gerna£ Beispiel B 3 
1 36,4 Gew.-T. Uretdion-lsocyanat gemafc A 26 
600,0 Gew.-T. Weifcpigment (Ti0 2 ) 
75,0 Gew.-T. Verlaufmittel-Masterbatch 
40 -45,0 Gew.-T. Katalysator-Masterbatch 



Einbrenn- Mechanische Kenndaten 

4S bedingungen 





Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


50 


87200°C 


60-80 


174 


91 


8,4- 8,8 


0 


50 (576) 


86 


1 07200°C 


70—90 


176 


100 


10,1-10,5 


0 


• 70 (806) 


88 




157200°C 


80 


170 


91 


9,7-11,5 


0 


>82 (945) 


87 


55 


157180°C 


70 




100 


8,7- 8,9 


0 


60 (691) 


88 




2071 80°C 


80 




100 


9,5-10,1 


0 


80 (922) 


91 


60 


2571 80°C 


55-85 


179 


100 


10,6-11,0 


0 


>82 (945) 


90 


2071 70°C 


70 


171 


91 


8,0- 8,3 


0 


50 (576) 


87 




2571 70°C 


60-80 


177 


100 


9,7-10,1 


0 


>82 (945) 


89 


65 


3071 70°C 


70-95 


175 


111 


9,4-11,0 


0 


80 (922) 


88 
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Fortsetzung 



Einbrenn- 
bedingungen 


Mechanische Kenndaten 












Zejt/Temp. 


SD 


HK 


HB 






GS 


Imp. rev. 


GG 60° 


3071 60°C 


80 


174 


91 


2,1- 


3,6 


0 


20 (230) 


90 


3571 60°C 


70 


178 


91 


4,7- 


5,1 


0 


30 (346) 


89 



Die spritzfahigen, block ierungsmitteifreien Polyurethan-Pulverwiesen nach 7tagiger Lagerung bei 
40°C eine sehr gute bis ausgezeichnete Rieself ahigkeit auf ; nach 28tagiger Lagerung noch gute Rie- 
selfahigkeit. 

Die Lackfilme waren homogen und nadelstich- und blasenfrei. Die Oberf iache ist gut bis sehr gut 
verlaufen. Je nach Funktionalitat des Polyesters und freien NCO-Gehali des Uretdion-Adduktes ist 
schwacher bis leichter Orangenschaieneffekt zu beobachten. 

Die einjahrige Freibewitterung im Industriekifma f uhrt zu keiner Veranderung der Flexibility, Harte 
und Haftung. Die Prufung im XEN0TEST R 450 LF nach bis zu 3000 Stunden gemafc DIN 53 231 
fuhrte zu ausgezeichneten Ergebnissen. Gianz, Harte, Fiexibiiitat erfuhren keine Veranderung. 



Patentanspruche 

1. Verfahren zur Hersteliung von block ierungsmitteifreien Polyurethan-Pulverlacken mit hoher 
Lagerstabiiitat, die oberhalb 120°C hartbar sind, auf Basis von Hnearen, Uretdiongruppen aufwei- 
senden Polyisocyahat-Additionsprodukten mit endstandig unblockierten NGO-Gruppen und Poly- 
olen, dadurcn gekennzeichnet, daS 



a. lineare Uretdiongruppen aufweisende, endstandig unblockierte Isophorondiisocyanat-Diol- 
Polyadditions-Produkte, deren Uretdiongruppen inderHitze zu>98°/oindieentsprechenden Iso- 
cyanate ruckspaitbar sind, der folgenden Formei 



OCN-R 



O 



O 

1 

c 

/■ \ 

N N-R-N-C-O 

\ / i 
C H 



R'-O-C-N-R 



O 



O H 



O 



C 

/ \ 
-N N 

\ / 
C 



n 



O 



R-NCO 



worm 




R' — zweiwertiger, aliphatischer, cycloaliphatischer, araliphatischer oder aromatischer Kohlen- 
wasserstoffrest des Diols bedeuten, 

mit einem NCO/OH-Verhaitnis von 1 : 0,5 bis 1 : 0,9, insbesondere 1 : 0,6 bis 1 : 0,8, einem 
Uretdion/Diol-Molverhaltnis 2:1 bis 6 : 5, vorzugsweise 3 : 2 bis 5 : 4, einem Gehalt an freiem 
Isocyanat bis 8 Gew.-°/ound vorzugsweise <5 Gew.-°/$ Molekulargewichten zwischen 500 und 
4000, vorzugsweise zwischen 1450 und 2800 und Schmelzpunkten ^70°C bis ^130°C, vor- 
zugsweise 85°C bis 1 20°C, 
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mit 



b. Polyhydroxylverbindungen mit einer OH-Funktionalitatvon ^2,2 bis:£3,5, vorzugsweise 2,5 bis 
3,4, einem mittleren Molekuiargewicht von 2000—4500, vorzugsweise 2300— 3900 f einer OH- 

5 Zahl von 30 bis 1 00 mg KOH/g, vorzugsweise 40-80 mg KOH/g, einer Viskositat von<80 000 

mPa • s, vorzugsweise <30 000 mPa • s bei 160°C und Schmelzpunkten zwischen ^65°C und 
£ 1 20°C r vorzugsweise 75°C-1 00°C, 

und mit 

W 

c. in der Polyurethanchemie Gbiichen Additiven umgesetzt werden, wobei das Mengenverhaltnis 
von a. und b. so gewahit wird, daS das NCO/OH-Verhaltnis zwischen 0,8 : 1 bis 1,2 : 1 iiegt, 

2. Blockierungsmittelfreie, oberhalb 120°C hartbare Poiyurethan-Pulverlacke, hergestelit nach 
15 dem Verfahren gemaS Anspruch 1 . 



Claims 

20 * 1 . Process for the preparation of poiyurethane powder coatings, which are free of blocking agents 
and have a high storage stability and which are curable above 1 20°C and are based on linear polyiso- 
cyanate addition products having uretdione groups and terminally unblocked NCO groups and on 
polyols, characterised in that 

25 a. tsophorone diisocyanate/diol polyaddition products which have linear uretdione groups and are 
terminally unblocked and the uretdione groups of which can redissociate when hot into the 
corresponding isocyanates to an extent of >98%. of the following formula 

O 
II 

c 

/ \ 

-N N-R-NCO 

\ / 
C 

II 

n O 



30 



35 



40 



45 



OCN-R 



where 



O 
II 

c 

/ \ 

N N- 

\ / 
C 

II 

o 



o 

II 

R-N-C-O-R'-O-C-N-R 

I II I 

H O H 



CH 3 CH 2 



n ^ 1 and 



R' = a divalent, aliphatic, cycloaliphatic, araliphatic or aromatic hydrocarbon radical of the 
50 dioi, 

with an NCO/OH ratio of 1 : 0.5 to 1 : 0.9, in particular 1 : 0.6 to 1 : 0,8, a uretdione/diol molar 
ratio of 2 : 1 to 6 : 5, preferably 3 : 2 to 5 : 4, a free isocyanate content of up to 8%by weight and 
preferably < 5% by weight, molecular weights between 500 and 4000, preferably between 1 450 
55 and 2800, and melting points of £70°C to ^ 1 30°C, preferably 85°C to 1 20°C, are reacted with 

b. polyhydroxy compounds having an OH functionality from ^2.2 to ^3.5, preferably 2.5 to 3.4, a 
mean molecular weight of 2000-4500, preferably 2300-3900, an OH number from 30 to 
100mg KOH/g, preferably 40-80 mg of KOH/g, a viscosity of <80,000 mPa • s, preferably 
<30,000 mPa • s, at 160°C and melting points between ^65°C and ^120°C, preferably 

60 75°C-100°C, and with 

c. additives conventional in poiyurethane chemistry, the quantitative ratio of a. and b. being selec- 
ted such that the NCO/OH ratio is between 0.8 : 1 and 1 .2 : 1 . 

2. Poiyurethane powder coatings, free of block ing agents and curable above 1 20°C, prepared by the 
65 process according to Claim 1 . 
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Revendications 

1 . Procede pour ia fabrication de vem is en poudre const itues de polyurethane ayant une grande sta- 
bility au mag asinage, exempts d'agents de biocage, qu i sont durcissa bles au~dessus de 1 20°C, a base 
de produ its d'add it ion de poiyisocyanates comportant des groupes uretd ione linea ires a vec des grou- 
pes NCO sans* biocage terminal et des polyols, procede caracterise en ce que Ton fait reagir: 

des produits de poly- addition de diisocyanate d'isophorondiols, exempts de biocage terminal, 
comportant des groupes uretd ione lineaires, dont les groupes uretdione peu vent etre rescindes a 
la chaleur, a raison de plus de 98°/ct en isocyanates correspondents, repondant a la formule sui- 
vante: 



a) 



OCN-R 



O 

II 
C 

/ \ 
N N 

\ / 
C 

• II 

o 



o 

II 

R-N-C 

I 

H 



O-R'-O-C-N-R 



O H 



O 



n 



C 

/ \ 
N N-R-NCO 

\ / 
C 

o 



ou 



CH3 



R 




CH3 CHl' 



n ^ 1 et 



ou R' represente un reste hydrocarbure f bivalent, aliphatique, cycloaiiphatique, araliphatique ou 
aromatique du dioi, avec un rapport NCO/OH de 1 : 0,5 a 1 : 0,9, notamment de 1 : 0,6 a 1 : 0,8, 
un rapport molaire uretdione/diol de 2 : 1 a 6 : 5, de preference 3 : 2 a 5 : 4, une teneur en isocya- 
nate libre pouvant aller jusqu'a 8% en poids et de preference inferieure a 5% en poids, des poids 
moleculaires entre 500 et 4000, de preference entre 1450 et 2800, et des points de fusion au 
moins egaux a 70°C et au plus egaux a 130°C, de preference de 85 a 1 20°C, 

b) des composes poly hydroxy les ayant unefonctionnalite OH de 2,2 au moins a au plus 3,5, de pre- 
ference de 2,5 a 3,4, d'un poids molecuiaire de 2000 a 4500, de preference 2300 a 3900, un 
indice d'OH de 30 a 1 00 mg KOH/g, de preference 40 a 80 mg KOH/g, une viscosite inferieure a 
80 000 mPa • s r de preference inferieure a 30 000 mPa • s a 1 60°C, et des points de fusion pou- 
vant alter d'au moins 65°C a au plus 120°C, de preference 75°C a 100°C, et avec 

c) les additifs courants dans la chimie du polyurethane, ie rapport en quantity entre a et b etant 
choisi tel que le rapport NCO/OH se situe entre 0,8 : 1 et 1,2 : 1 . 

2. Vernis en poudre constitues de polyurethane durcissabies au-dessus de 1 20°C, exempts d'agents 
de biocage fabriques suivant le procede de la revendication 1. 
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